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1 . Im wesentllchen vasserfrele, freiflleBende Alkali- 

blaupigaentzuaaBBaensetzung, dadurch gekennzeichnet, dafi die 
Pigment-tail chen mit mindestens elnem In wafirlgem alkali 18s- 
lichen organlschen Dispersionsmittel der anloniscben KLasse 
coprazipitiert sind, vobei das coprfizipitierte Dispersions- 
mittel mindestens 8 Kohlenstoffatome entbalt und wasserunlSs- 
lich 1st, das coprazipitierte Gemisch axis Pigmentteilchen 
und Dispersionsmittel welter nit einer wasserunl 5s3 ichen 
organlschen, hydrophoben Olphase in einer Menge vernischt 
wlrd, die ausreicht, die hydrophile Aggregation des Coprazi- 
pitats wShrend des Trocknens durch Wasaerentfernung vesent- 
11 ch zu verrlngern. 

2. Produkt nach Anspruch 1 , dadurch gekennzeichnet, 

dafi die coprazipitierten, organlschen, anlonischen DLsperslons- 
nittel zwlschen etwa 5 und etwa 20 Gew.jf der Alkallblauplg- 
mentzusanaiensetzung darstellen. 

3- Produkt nach Anspruch 1, dadurch gekennzeichnet, 

dafi die wasserunlBsllche, hydrophobe Olphase 2 bis 45 Qev.% 
der AlkallblauplgmentzusanflBensetzung darstellt. 

4. Produkt nach Anspruch 1 , dadurch gekennzeichnet, 
dafi die Alkaliblaupignentfeststoffe mindestens 50 Gew.Jt, die 
prfizipitierten, organlschen Dispersionsmittel zwlschen etwa 
5 und etwa 20 Gew.Jf und die hydrophobe Olphase etwa 2 bis 
etwa 45 Gew.Jf der Pigmentzusammensetzung darstellen. 

5. Produkt nach Anspruch 1, dadurch gekennzeichnet, 
dafi die organlschen Dispersionsmittel wasserunlfisliche Self en- 
sSuren enthalten, ausgewahlt aus der Gruppe Kolophonium bzw. 
Harz, hydrlertes Kolophonium bzw. Earz, pflanzllche Olfettsau- 
ren und sulfatlerte pflanzllche Ole. 
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6. Produkt nach Anspruch 4, dadurch gekennzeichnet, 
dafl die organlschen Dispersionsmittel TallSlfettsMuren ent- 
halten. 

7. Produkt nach Anspruch 4, dadurch gekennzeichnet 9 
dafl die organlschen Dispersionsmittel Harz- bzw. Kolophonium- 
fett sauren enthalten. 

8. Produkt nach Anspruch 4, dadurch gekennzeichnet, 
dafl die organlschen Dispersionsmittel ein sulfatiertes 
Pflanzenol in Saureform enthalten. 

9. Produkt nach Anspruch 8, dadurch gekennzeichnet, 
dafl das sulf atierte Pf lanzenBl in SSureform Turkey Red Oil 
1st. 

10. Produkt nach Anspruch 1, dadurch gekennzeichnet, 

dafl das organische Dispersionsmittel den Po ly oxyfi thy lenalkohol- 
ester von Phosphor sauren enthSlt (bekannt als Gafac). 

11. Produkt nach Anspruch 1, dadurch gekennzeichnet, 
dafl mindestens ein organisches Dispersionsmittel N-substitu- 
lerte Amino sauren (bekannt als Anneen Z) enthSlt. 

12. Produkt nach Anspruch 9, dadurch gekennzeichnet, 
dafl das zweite Dispersionsmittel, das in den sauren Self en 
vorhanden ist, ein Polyoxyathylenalkoholester der Phosphor- 
sMure 1st. 

13. Produkt nach Anspruch 11, dadurch gekennzeichnet, 
dafl die organlschen Dispersionsmittel lm vesentllchen Kolo- 
phoniumsSuren und die Polyoxyathylenalkoholester von Phosphor- 
sfiuren enthalten. 
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14. Zusammensetzung nach Anspruch 1 f dadurch gekennzeich- 
net, dafl die Alkaliblaupigmentfeststoffe 50 bis 90 Gew.Jf des 
gesaarten Endprodukts ausmachen. 

15. Verfahren zur Herstellung einer lelcht dispergierba- 
ren f trockenen, freiflieflenden Alkaliblax^igmentzusammensetzung 
mit mindestens etwa 50% Pigmentf eststoff en, dadurch gekennzeich- 
net* daJJ man mindestens eln wasserlBsliches, organisches Di- 
spersions ml ttel der anionischen Klasse zu einer vaBrigen 
alkalis chen LBsung des Pigments zugibt, vobel der organ! sche 
MolekOlteil des Disperslonsmittels nach der Ansauerung der L6- 
aung ausfMllt, das Alkaliblaupigment und das Dispersionsmlttel 
durch Ansfiuerung copr£zipitiert 9 das CoprSzipitat vor dem 
Trocknen bei einer Tempera tur von etwa 60 bis etwa 120°C wfih- 
rend einer Zeit, aber weniger als 60 Minuten bei einer Tem- 
peratur aber 100°C 9 in der WSnne behandelt, anschlieBend an 
diese CoprSLzipltatlon zu der wasserf euchten Masse eine Menge 
nicfat Uber etwa 45 Gew.tf, bezogen auf das Pigmentprodukt 9 ei- 
ner wasserunlosllchen, organischen f hydrophoben Olphase zu- 
gibt und trocknet und das Pigmentprodukt in im wesentllchen 
wasserf reiem Zustand gewinnt. 

16. Verfahren nach Anspruch 15 9 dadurch gekemizeichnet, 

dafl das organische, anionische Dispersionsmlttel etwa 5 bis 
etwa 20 Gew.tf, bezogen auf die Alkaliblaupigment zusammensetzung, 
ausaacht. 



17. Verfahren nach Anspruch 15 , dadurch gekennzeichnet, 

dafl die Alkaliblaupigmentf eststoff e mindestens 50 Gew.£ 9 das 

prSzipitierte, organische Dispersionsmlttel etwa 5 bis 

20 Gew.# und die hydrophobe Olphase etwa 2 bis etwa 45 Gew.£ 

der im wesentllchen wasfierfreien Endpigmentzusammensetzung 

ausaachen. 



- 3 - 



909826/0364 



Patentanwaltt 
Di.-lng. V/a ior 'Nbitz 
Dr. Dieter i*. Morf 
Dipl.-ri.;; .U.-f'.schnedcr 
8Munchen 86, Pienzenauerstr.28 



23. Dezember 1977 
74-2034 



THE SHERWIN-WILLIAMS COMPANY 
Cleveland, Ohio, V.St. A. 



Leicht dispergierbares Alkaliblaupulver und 
Verfahren zu seiner Herstellung 



2757815 



909826/0 3 64 



74-2034 $ .2757815 

Die Erfindung betrifft eln leicht dlspergierbares Pigment- 
produkt dea Alkallblau-Typs und eln Verfahren zu seiner Her- 
stellung. Das erfindungsgemafle Alkaliblau behait die Farb- 
starke pro vorhandener Alkaliblaueinheit eines Direkt- 
rarbenproduktes bei, es enthait Jedoch weniger Biphase als 
eine Direktfarbe und 1st ein freiflieBendes Pulver. 

Das Pigment kann leicht in Olharzsystemen, vie Druckfarben, 
Anstrichmitteln bzv. Par ben, Kunststoffen u.a., dispergiert 
verden und entwickelt einen.Qberragenden Hahlf einheitsgrad 
und eine in wesentllchen voile Farbstarke. 

Das erfindungsgemafle Pigmentprodukt 1st freif lieBend und enthMlt 
mindestens etva 50 Gev.% Alkaliblauplgoentfeststoffe und be- 
vorzugt mehr. Es 1st mit mindestens elnem organischen Disper- 
sionsmittel der anionischen ELasse coprazipitiert, das minde- 
stens 8 Kohlenstoffatome enthait. Das Dispersionsmittel ist 
in vaflriger, alkalischer Ldsung lSslich und ffillt daraus nach 
der Ansfiuerung aus. Das coprazipitierte Pigment und die Di- 
spersions teilchen sind mit in einer Menge, die nicht ttber 45 
Gew -* der Wgmentfeststoffe liegt, einer dickfltlssigen, was- 
serunlBslichen organischen hydrophoben Olphase in bestimmter 
Entfernung voneinander fixiert. 

Das Produkt wird durch Bildung einer waflrigen LBsung in alka- 
lischem Medium des definierten Dispersionsmittels und des 
Alkaliblaupigments und Coprazipitation der beiden Komponenten 
durch Ansfiuerung hergestellt. Vor dem Trocknen des Coprazipi- 
tats und entveder vor oder nach der Zugabe einer Menge, aber 
nicht Uber 45 Gew.*, bezogen auf die Pigmentfeststoffe, einer 
lackartigen, hydrophoben Olphase dazu wird die wasserhaltige 
Masse einer Varmebehandlungsstufe bei einer Temperatur von 
etwa 60 Ms etwa 120 °C unterworfen, vobei die Erwarmungszeit 
etwas in Abhangigkeit von der Art der ausgevahlten Dispersions- 
mittel vartiert, aber unter 60 Minuten liegt, wenn die ausge- 
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vtihlte Tempera tur etvra 100°C betragt. Durch die Warmebehand- 
lung verden die Starke, die Farbe und der Diapersionsgrad 
des Plgmentproduktes verbessert. 

Die Erfindung betrifft eine verbesserte Alkaliblaudispersion 
in im vesentlichen trockener Form, die dadurch gekennzeichnet 
1st, daB sie sehr leicht in organischen Bindemitteltrfiigern 
fUr eine Vielzahl von Endverwendungen einschliefllich Farben 
bzw. Anstrichen, Druckfarben, Kunststoff en, Kohlepapier usw. , 
vo eine hobe wirksame Leistung des Farbstoffs fUr die Kosten 
des Endproduktes materiell 1st, dispergiert verden kann. 

Der Ausdruck "Alkallblau" 1st .allgemein bekannt, .und er 
vird in der vorliegenden Anmeldung so definiert und verwendet, 
daB er ein sulf oniertes , phenyliertes Rosanilin oder para-Ros- 
enllln der allgemeinen Struktur 




umfaBt, worln 

R, und R 2 Phenyl oder Vasserstoff bedeuten, 

X,, Xg, X 3 und Y 1 Wasserstoff oder Alkylgruppen mlt 

weniger als 4 Kohlenstoffatomen bedeuten und 

T 2 und Y 3 Vasserstoff oder Alkylgruppen mi* 1 bis 

4 Kohlenstoffatomen bedeuten, yenn R, bzw. Rg Phenyl bedeuten. 
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In der normalerweiae verwendeten technlschen Form und inabe- 
aondere in der In den Beispielen tilr die ErlMuterung verwen- 
deten Form bedeuten X 1 , Xg, X 3 und Y 1 Wassers-toff und Y 2 und 
Y 3 bedeuten Waaaeratoff oder Phenyl. Von beachtlichem Inter- 
esse sind weiterhin die Alkaliblauprodukte , worin Y 1t Y 2 und 
Yj Waaaeratoff oder Methyl bedeuten. 

Venn immer die wassernasse Aufachlammung oder der PreBkuchen 
eines organiachen Pignenta getrocknet wird, werden die einzel- 
nen Teilchen darin fe8t miteinander zu harten, groflen Agglome- 
raten verbunden bzw. zementiert. Dieaea Material beaitzt nur 
einen geringen Farbwert und muB wieder dispergiert werden. Die 
Menge an Diaperaionaarbeit, die erf orderlich let, hangt ab 
von dem beaonderen, verwendeten Pigment und von den Behandlun- 
gen, denen daa Pigment vor dem Trocknen unterworfen wurde. 
Alkaliblau beaitzt die Neigung, starker als die meiaten Pigmen- 
te zu agglomerieren, und iat extrem achwierig wiederzudisper- 
gieren, vermutlich bedingt durch die Polaritat dea Pigmenta 
der hydrophilen Gruppen im MolekUl, aeine innere Salzatruktur, 
die Gelegenhelt fur Waaseratoffbindungen an die Oberflache und 
ebenfalla 8eine extrem kleine primfire TeilchengrSBe (etwa 
100 Angatrom-Einheiten im Durchmeaaer) . 

Alkaliblau i8t allgemein ala hartea Texturpigment bekannt, daa 
achwierig in flUaaigen Tragervehikeln bzw. fltisaigen TrMgern 
zu diapergieren iat. Aua dieaem Grund wurde Alkaliblau im Han- 
del hauptaachlich ala Direktfarbe (fluah color) verwendet. 
Auf dem Direktfarbengebiet wird daa geachlagene Pigment in 
aeinem primHren Zuatand in einer waflrigen Tragerphaae von dem 
wasserf euchten in ein olf euchtea Produkt UberfUhrt, wobel ea 
nle«als durch eine Trocknungaatufe hindurchgeht, wo die Agglome- 
ration der uraprllnglich hochdiapergierten, primaren Pigment- 
teilchen atattfindet, wodurch die nachfolgende Diaperaion zu 
elnem Mhnlichen Teilungazuatand praktiach unmSglich wird. Dieae 
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Agglomeration oder cJe Verkittuug c-w. Ze;.v,i:*i*rung der Teil- 
chen wire manchmal &JLs hydrophile Aggreg&tica bezeichnet. Bei 
den be«t*c. Bedlngi'^ea gehen et*c 20* de?- Farfcv srts oder der 
Parbstnvl.s bei der Erzeugur.g ei.«ea trockenHC Aik&Xiblaupigments 
verloi-en, verglich*:. mit der Vcrvendung von Alkaliblau als 
Direktfarbstoff . 

Direktfarben sind keine vollstandige Antwort, wenn die 
Menge an Pigment, die vorhanden 1st, in der GrSBenordnung von 
40 Gew.*, bezogen aui die Gesamtmenge, liegt und der Farb- 
hersteiler bzw. Druckfarbenhers teller ist z.B. durch die Na- 
tur des 60* in der Direktfarbe vorhandenen Tragers bei der 
Erzeugung der Farbfestigkeit, der ViskositSt und der Haftung 
wie auch durch die Vertraglichkeit mit anderen Farbtragern 
fiir eine Vielzahl von Endverwendungen beschrfinkt . Nicht nur 
wird die Qualitat des Tragers fixiert bzw. festgelegt, sondern 
seine Mengen ebenso. Bs ist eine starke Nachfrage vorhanden, 
aber keine zufriedenstellende LiefermBglichkeit ftlr ein im 
wesentlichen trockenes, freiflieBendes, nichtkohasives Alkali- 
blaupulver, das die derzeitigen vielen technischen Erforder- 
nisse erfiillt, insbesondere leicht dispergierbar ist. 

Der Ausdruck "leicht dispergierbar" , wie er in der vorliegen- 
den Anmeldung definiert wird, bedeutet, dafl das trockene 
Pigmentprodukt mit einem einzigen Durchgang durch eine Drei- 
walzenmUhle (anschlieBend nach einer geeigneten Vormischstufe) 
ausreichend gemahlen werden kann, w&hrend es eine Farbstarke 
entwlckelt, die im wesentlichen gleich oder gr80er ist als 
die eines Direktfarbstoffs aus dem gleichen Pigment mit dem 
gleichen echten Pigmentgehalt. Bei der wichtigsten Anwendung 
des Alkaliblaus - der des TBnens bzw. Farbens von Schwarzfar- 
ben bzw. Tinten bzw. Tuschen - bedeutet "leichte Dispergier- 
barkeit", dafl die Farbe gleich oder besser als eine gute 
Qualitat von trockenem Rufl bzw. Druckerschwarze dispergiert 
werden kann und im wesentlichen den gleichen oder einen besse- 
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ren Faroe- bzv. TOnungswert vie ein Aufschvemmen des gleichen 
Pigments bzw. ein Direktfarben des gleichen Pigments mit 
dem gleichen echten Pigmentgehalt ergibt. 

Der vorliegenden Brfindung liegt die Aufgabe zugrunde, einen 
leicht dispergierbaren, trockenen Alkaliblaufarbstoff zu er- 
zeugen, der zufriedenstellend in Parbsystemen auf der Grundlage 
von Olharz oder organischen Losungsmitteln unter Erzeugen ei- 
nes Produktes mit FarbstMrke dispergiert werden karm, wobei 
das Vermahlen und die anderen Pigmenteigenschaf ten im wesent- 
lichen gleich oder besser sind als die Mhnlicher Produkte, 
die durch ein Schwimmen bzw. AusflieBen bzv. Direktfarben des 
gleichen Pigments mit dem gleichen wahren Pigmentgehalt er- 
halten werden. 

ErfindungsgemaB soil ein trockener, leicht dispergierbarer 
Alkaliblaufarbstoff erzeugt werden, der in Parbsystemen auf 
der Grundlage von Olharz oder organischen Losungsmitteln zu- 
sammen mit RuBpigoent dispergiert werden kann, wobei nicht 
mehr Dispersionsarbeit aufgewendet wlrd, als sie fttr die 
Dispersion des Rufies allein erforderlich ware. Dabei soil 
eine schwarze Farbe bzw. Tinte bzw. Tusche mit im wesent- 
lichen gleicher oder besserer Tiefschwarzfarbung, Kahl- 
und anderen Farbeigenschaften, verglichen mit einer schwarzen 
Farbe bzw. Tinte bzw. Tusche, die durch Direktfarben des 
gleichen Pigments mit dem gleichen wahren Pigmentgehalt 
erhalten wird. 

ErfindungsgemaB soil ein trockener, leicht dispergierbarer 
Alkaliblaufarbstoff erzeugt werden, der leicht in Kohlepapier- 
farbe bzw. -tinte, die entweder allein oder als Toner fur 
Eisenblau-oder RuBpigmente verwendet wird, dispergierbar 
ist, und der im wesentlichen einen gleichen oder besseren 
Farbwert und andere Parbeigenschaften besitzt wie Kohlepapier- 
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farbe bzw. -tinte, die durch AusflieBen bzw. DirektfSrben 
des gleichen Pigments mit dem gleichen wahren Pigmentgehalt 
erzeugt wird. 

Das verbesserte erfindungsgemafle Alkaliblaupigment zeichnet 
sich durch seine leichte Disperslonsfahigkeit aus, und es 
wird erzeugt, indem man den frisch prazipitierten und 
gewaschenen Farbstoff in saurem Zustand in einem wSBrigen 
Alkalibad unter Bildung einer LBsung auflost. 

Zu dieser LSsung gibt man beispielsweise etwa 5 bis 20%, be- 
zogen auf die f eaten Farbstoffprodukte in Lfisung, einer oder 
mehrerer organischer Dispersions sSuren als Alkaliseife oder 
als Salz einer Klasse, deren SSureform in Wasser unlSslich 
ist. Diese SSuren sind bevorzugt solche, die fur das Pigment, 
wahrend es in anionischen, neutralisierten Formen vorliegt, 
Dispersionsmittel sind und die 8 oder mehr Xohlenstoffatome 
in ihrer Dispersionsstruktur enthalten. Oberlegene Ergebnisse 
werden mit einigen SSuren erreicht, wenn sie mit oberflSchen- 
aktiven Mitteln oder Dispersionsmitteln vermischt werden, die 
Ester der Phosphorsaure mit PolyoxySthylenalkoholen sind, wie 
solche, die von GAF Corp. unter dem Warenzeichen "GAFAC." 
verkauft werden. Beispiele solcher SSuren sind Kolophonium 
bzw. HarzsMuren und modifiziertes Kolophonium bzw. HarzsSuren 
und Turkey Red Oil. Andere SSuren, z.B. Armeen Z (eine N-sub- 
stituierte AminosSure, hergestellt von Armak Corp.), wirken 
gleich gut mit oder ohne GAFAC. 

Nachdem alle Komponenten gelBst sind, werden die gelBsten 
Farbstoff-Feststoff e und organischen Dispersionsmittel gemein- 
sam coprazipitiert oder geschlagen unter Zugabe einer Mineral- 
sfiure. Obgleich die ausgefSllten, urspriinglichen Pigmentteil- 
chen vor der weiterverarbeitung f iltriert und gewaschen wer- 
den kSnnen, erhSlt man Produkte guter QualitSt, indem man di- 
rekt zu dem frisch ausgefallten Alkaliblaupigment und Disper- 
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aionamittel eine Menge elner waaBerunloalichen, hydrophoben 
Olphaae, normalerweise mlt elner dicmttsBigen Qualitat, zu- 
gibt. 

Die Auawahl der hydrophoben Olphaae, die zugegeben wird, hSngt 
hauptsHchllch von der Endverwendung ab. Am hauflgsten liegt 
die dlckfltlssige, hydrophobe 0lpha8e ala Lack vor, entweder 
ala natUrliche Ole und Earze oder aynthetischen Uraprungs. 
Venn ein natUrliche r Lack bzw. Flrnla (dleae AuadrUcke werden 
In der vorllegenden Anmeldung aynonym verwendet) verwendet 
wird, kann die Harzphase Eolophonium bzw. Terpentinharz bzv. 
Harzkolophoniumester bzw. ein Harzester, hydriertea Eolopho- 
nium bzw. hydriertea Harz, trocknendesoder eeml-trocknendea 
Ol aeln. Wenn eln aynthetlachea Harz verwendet wird, kann das 
Harz eln Alkyd-, Euaaron-Inden-, Phenol-, Kohl enwassers toff- , 
Acrylharz uaw. aeln und ea kann mlt elnem geaSttigten oder un- 
geafittlgten trocknenden oder aeml-tzocknenden oder nichttrock- 
nenden Ol geatreckt oder modifiziert aein. Oft kana die hydro- 
phobe 0lpha8e ein MineraJ.81 mlt elnem ausgewShlten Viakositata- 
berelch aeln. Das Harz oder das Ol kann ebenfalla mlt elnem 
nlchtfltlchtigen organischen LSaungsmittel geatreckt sein. 
Phyalkallsch let die hydrophobe Olphaae bei 100°C elne Flttssig- 
kelt, die 1m weaentllchen in dem Syatem, In dem die Parbe 
verwendet wird, lBslich let und die im weaentllchen In Waaaer 
unloslich 1st und nicht fltichtlg 1st. Obgleich elnlge hydro- 
phobe Materialien, wie ale oben allgemeln aufgeffJhrt wurden, 
gegentlber anderen bevorzugt aind, h&ngt ihre Bevorzugung und 
Auawahl von der Endverwendung der f ertigen , Alkaliblau ent- 
haltenden Zuaammensetzung ab. Die genau Natur der hydrophoben 
Olphaae 1st fur ihren Hauptzweck und ihre erfindungsgem&fie 
Funktion nicht beaonders krlHsch; ale mufl haupt8lchlich ala 
Tr&ger fur die Alkaliblauplgmenttellchen wirken und sie wah- 
rend der Waaaerentfernung, der Heratellung, dee Transports 
und der Lagerung getrennt halten, ao dafi die natUrllchen Erfif- 
te keine nachtelllge Aggregation dee uraprunglich diaperaen 
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sprtlr^.li""- irhaltsn 




.^llung durch 



AnsMu^rui:.? Ahrei : unc *aacb 

der asc- :'-i»it^rr:ja5: 

Die Mange an hydrops Clpr: . -.*ird u.. sin*:-. Bsrsich bzw. 
einer Menge von etwa 2 bis etwa 45 Gew.#, bezogen auf das 
Alkaliblaupigmentproduirt, variieren. Air ob*ran Ende dee Be- 
relchd wird in dem Kcnzentrat offensichtlich eine geringere 
Fttrbung erhalten, und die Freiheit bei der Verarbeltung ist 
beschrankt. 

Werden die Dispersionsmittel, nSmlich die organlschen Sauren, 
zur CoprSzipitation in hBheren Gehalten verwendet, dann kann 
die Menge an hydrophober Olphase im allgemeinsrt verringert wer- 
den, wodurch die Festigkeit bzw. St&rke der trockenen Farb- 
stoffendprodukte erhoht wird. Wird jedoch zu vieL Dlspersionsmitrbel 
viber etwa 20% f bezogen auf das Gewicht des Gesamtproduktes, 
verwendet, so werden die Druckf arbeneigenschaften nachteilig 
beeinfluBt. In den folgenden Beispielen werden verschiedene 
Variationen erlautert. Der Fachmann kann die Qualitaten und 
Mengen der hydrophoben Olphase so variieren und auswShlen, 
daO die spezifischen Zubereitungen fiir eine gegebene End- 
verwendung erfolgreich hergestellt werden konnen. Man sollte 
jedoch vorsichtig sein und darauf achten, dafl die Menge an 
hydrophober Olphase nicht ausreichend ist, urn ein kohSsives, 
nichtflieBendes Endprodukt zu erzeugen, das fttr viele Anwen- 
dungen ungeeignet ist. 

Die niitzlichen Dispersionsmittel, namlich die organlschen SSu- 
ren, die mit dem Alkaliblaupigment nach der Ansauerung copra- 
zipitiert werden und die oben erlautert wurden, kSnnen allge- 
mein durch die folgenden Eigenschaften definiert werden. Sie 
mUssen in wSBrigem Alkali loslich sein, sie dtlrfen durch 
dieses jedoch nicht zersetzt werden, sie miissen in Wasser und 
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verdtinnten Mineralsauren unlSslich sein, sie dilrfen mit dem 
Pigment nicht reagieren und dtirfen im wesentlichen nlcht 
fltlchtig sein. Bevorzugt sind sie flir das Pigment in seinen 
neutralisierten, anionischen Formen Dispersionsmittel. Sie 
kSnnen entweder dem Typ der rein nattirlichen oberflSchenakti- 
ven Mittel oder Dispersionsmittel angehoren, wie den alipha- 
tischen Fettsauren mit etwa 8 bis 22 Kohlens tof f atomen in der 
LSnge 9 oder es konnen Kblophonium- bzw. Harzsauren sein oder 
es konnen modifizierte Versionen dieser oder anderer nattirli- 
cher Ole oder Sauren sein, wie sulfatiertes Rizinus (pflanzli- 
ches)Bl (Turkey Red Oil), sulfonierte FettsSuren und DisMuren 
oder modifizierte Kolophonium- bzw. Harzsauren, wie hydrier- 
tes Harz bzw. Kolophonium, dimerisiertes oder polymerisier- 
tes Kolophonium bzw. Harz und Kolophonium- bzw. Harzester, 
mit der einzigen BeschrSnkung, dafi ihre Sfiurezahl hoch genug 
ist, so dafl die AuflSsung in wttOrigem Alkali mSglich wird. 
Eine weitere breite Kategorie organischer SSuren, die fUr 
die vorliegende Erfindung geeignet sind, sind die syntheti- 
schen SSuren. Besonders geeignete Beispiele sind N-substitu- 
lerte Amino sfiuren, z. B. Armeen Z. Eine weitere, sehr ntitz- 
liche Klasse sind die Ester der Phosphorsfiure mit Polyoxy- 
fithylenalkoholen, z.B. die Gafac-Verbindungen. Dlese Phosphor- 
sSureester werden durch MineralsSuren vermutlich zu den frelen 
Polyoxyfithylenalkoholen und PhosphorsSure zersetzt. Dies be- 
einfluflt ihre Funktion als CoprSzipitationsmittel bei der vor- 
llegenden Erfindung Jedoch nicht. Es wurde gefunden, dafl, wenn 
man den freien PolyoxySthylenalkohol selbst flir das Gafac sub- 
stituiert, indem man ihn In wttflriger Alkali IB sung des Pigments 
oder in MineralsSure vor der Prfizipitation emulgiert, man 
nicht die gleiche Wirkung bei der Dispergierbarkeit des Produk- 
tes erhfilt als mit dem Gafac-Ester. Die CoprSzipitationskom- 
ponenten mtissen in der alkali schen Pigmentliisung vor der Pr& - 
zipltatlon ISslich sein. 

Der Alkaliblauniederschlag, der oben beschrieben wurde, liegt 
als feinverteiltes Pigment, innigst vermis cht mit einer oder 
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mehreren organischen Sauren Oder dem sSurehydrolysierten Riick- 
stand dieser Sauren, vor f die mlt dem Pigment coprSzipitiert 
vurden. Das CopreLzipitat ist noch durch die urspriingliche 
vaflrige Phase vasserfeucht und besitzt nun einen sauren pH 
anstelle eines alkalischen pH-Werts. Die wasserunlSsliche, 
organische, hydrophobe Olphase vird zugegeben und schnell und 
heftig mit der waBrigen Auf schlSmmung vermischt, so dafl die 
Pigmentteilchen in der hydrophoben Olphase weiter dispergie- 
ren. 



Die waflrige, Pigment enthaltende Auf schlSmmung wird anschlieBend 
einer Warmebehandlung wahrend einer Dauer und bei einer Tempe- 
ratur untervorfen, die teilweise von der Auswahl der organl- 
schen Saure oder den Sauren, die zu der Pigmentdispersion, vie 
oben ausgeftlhrt, zugegeben wurde(n), abhangen. Die Warmebe- 
handlung kann vor oder nach EinfUhrung bzw. Einstellung der 
hydrophoben Olphase durchgefiihrt werden, solange das vorhande- 
ne Vasser nicht entfernt wurde. 

Durch die Warmebehandlung wird die Qualitat des Endfarbstoff s 
verbessert. Was wShrend der warmebehandlungszeit geschieht, 
ist nicht vollstSndig bekannt. Photograph! en mit dem ELektro- 
nenmikroskop von Proben, die zu verschiedenen Zeiten vfihrend 
der warmebehandlung entfernt wurden, zeigen ein progressives 
"Abrunden" der scharf en Ecken oder Stellen der einzelnen Alka- 
liblaukristallite. 

Diese "Stellen" sind vermutlich die Stellen, bei denen die 
Kristalle sonst beim Trocknen zusammenkleben bzw. aneinander- 
backen. Man beobachtet in der Tat diese Art von Aggregation 
unter dem Elektronenmikroskop. Durch das Abrunden der Ecken 
wird nicht nur die Neigung, ein Aggregat zu bilden, verrin- 
gert, sondern dies erleichtert auch ein vollstfindiges tfber- 
Ziehen der Pigmentteilchen mit der hydrophoben Olphase, da 
solche vorhandenen Ecken und Kanten ein groBes Hindernis 
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ftir einen veriangerten Kontaktwinkel bzw. fUr eln gutes Se- 
b chichten darstellen. 

Man nlnnnt an, dafi die Hauptfunktion der prfizipitierten organ! - 
6 chen Dispersions saure bel der vorliegenden Erfindung darin 
bestsht, die Plgmenttellcben gegentlber Vfirme zu sensibilisie- 
ren« Sine Prtlfung der periodisch vfthrend der Wfirmebehandlung 
entnomaenen, getrockneten Proben zeigt, dafi das Alkaliblau- 
plgment, das ait einer oder mehreren der oben beschriebenen 
SHuren nit oder ohne zugefligte hydrophobe Clphase behandelt 
vurde, seine Farbstarke vesentlich schneller erhSht und auf 
einen hBheren maximal en Starkewert als ein nicht auf diese 
Welse behandeltes Alkaliblaupigaent. Jthnlich kann ein Pigment, 
das Bit einer oder nehreren der organischen Dispersionssauren 
behandelt wurde, wahrend des Erwarmens vesentlich leichter di- 
sperglert werden, und der maximale Dispersionsgrad wird ve- 
sentlich schneller erreicht als bei nichtbehandeltem Pigment. 
Eine weitere Funktion der coprSzipitierten organischen Saure 
kann die seln, dafi sie zum Zeitpunkt der Bildung der 
Kristalle als Dispersionsmittel wirkt. Die Anmelderin will 
sich Jedoch nicht auf irgendeine Theorie beschranken. 

Untersuchungen mit dem Elektronenmikro skop zeigen veiterhin, 
dafi die Alkaliblaukristallite Schichten beim veriangerten Er- 
hitzen bilden (lSnger als das ftir eine optimale Farbentwick- 
lung erforderllche Erhitzen) und dafi durch Stickstoffad- 
sorptlonsmessungen eine daraus folgende Verkleinerung der 
Oberfiache beobachtet wird* Dies kann ftir das Abfallen der 
Farbstarke verantvortlich sein, das man oft beim veriangerten 
Erhitzen beobachtet, und daraus folgt, dafi es am hasten ist, 
die varmebehandlungszeit mit der besonderen verwendeten orga- 
nischen SBure abzus tinmen • Schllefilich zeigen Untersuchun- 
gen am optischen Mikroskop, dafi die einzelnen Pigmentteilchen 
kleiner und kleiner werden bei langerer Warmebehandlung , bis 
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alle, mit Ausnahme einiger weniger die Auflosungs 
optischen Mikroskops in ihrer GroBe erreicht haben. 

Man nimmt an, daB die hydrophobe Olphase die normale Aggrega- 
tion der Pigmentteilchen wahrend des Trocknens verhindert, 
indem sie die Grenzflache zwischen dem Wasser und dem Pigment 
mit relativ hoher Energie durch eine Grenzflache zwischen 
Pigment und Ol mit relativ niedriger Energie ersetzt und 
somit verhindert, daB die Teilchen sich einander ausreichend 
nahern, so daB intermolekularge Krafte, wie van der Waalsche 
Krafte, und Wasserstoffbindungen wirksam werden und sie 
miteinander verbinden. 

Eine Kombination der beiden Behandlungen - die CoprSzipita- 
tion mit der organischen Dispersionssaure und das Beschichten 
mit hydrophobem 0l - scheint eine synergistische und groBere 
Wirkung zu ergeben als eine Behandlung allein. Wie oben aus-. 
geflihrt, werden die gebildeten Pigmentkristallecken durch 
das Erhitzen abgerundet, was durch den EinschluB der organi- 
schen Saure bei der Coprazipitationsstufe beschleunigt wird. 
Dadurch wird das Beschichten der Pigmente durch die Ol- 
phase erleichtert, und dies kann fur die beobachtete synergi- 
stische Wirkung verantwortlich sein. Diese Wirkung wird nicht 
erhalten, wenn man einfach das organische Dispersionsmittel 
in der Olphase auflost. Man hat gefunden, daB olunlBsliche 
organische Dispersionsmittel in einigen Fallen sehr gut wirken, 

Es wurde gezeigt, dafl ein Pigment, das mit einem Gemisch aus 
organischen Dispersionssauren, wie oben beschrieben, coprSzi- 
pitiert wurde, das aber nicht mit einer hydrophoben Olphase 
beschichtet wurde, eine wesentllch schlechtere Dispersions- 
fahigkeit und Festigkeit zeigt als eins, das nach dem erfin- 
dungsgemaflen Verf ahren erzeugt wurde. jihnlich zeigt ein Pig- 
ment, das nicht mit einer organischen SSure coprazipitiert 
wurde, das aber mit einer hydrophoben Olphase behandelt wurde, 
ebenfalls eine wesentlich schlechtere Dispersionsfahigkeit 
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als eln erfindungsgemafl hergestelltes Pigment. Keines der 
oben erwahnten Pigmente kann als "leicht dispergierbar" In 
dem Slnne, In dem dleser Ausdruck In der vorliegenden Anmel- 
dung verwendet wird, bezeichnet werden. 

Die Warmebehandlung besteht normalerweise darln, dafi man das 
prazipitierte Pigment in waflriger Aufschlammung vor oder nach 
der Zugabe der hydrophoben Olphase und vor oder nach der Fil- 
tration der Aufschlammung, urn sie zu konzentrieren (aber 
vor dem Trocknen), auf eine Temperatur zwischen 60 und 120°C 
wahrend einer Zeit von 0 bis 90 min, beginnend zu dem Zeit- 
punkt, wo die Aufschlammung die angegebene Temperatur erreicht, 
erhitzt. Bevorzugt liegt die Temperatur zwiechen 70 und 
100 C und die Zeit zvischen 5 und 60 min. Gegen Ende der WMrme- 
behandlungszeit wird die Temperatur unter den Wert, der bei 
der Warmebehandlung verwendet wurde, erniedrigt, indem man 
mit KUhlwasser kuhlt bzw. Uberflutet oder durch andere geeigne- 
te Maflnahmen kiihlt. Bevorzugt sind die Zeiten, wahrend der 
die Temperatur auf den gewiinschten Wert erhiSht und wahrend 
der sie erniedrigt wird, so kurz wie mBglich. 

Nach der Warmebehandlung kann man irgendeine Art von Trocken- 
vorrichtung zur Entfernung des rest lichen Wasaers verwenden. 
Normalerweise bleiben etwa 0,5 bis 5,0* Wasser, bezogen auf 
das Gesamtgewicht des Endpigmentproduktes , assoziiert mit den 
Teilchen; dies 1st in sich selbst nicht kritisch, ausgenommen 
im Hinblick auf die Endverwendung. Durch ein Spriihtrocknen 
ist es nicht erforderlich, anschlieflend eine Pulverisierungs- 
stufe durchzuftihren,und daher ist diese Verfahrensart bevorzugt. 

Die folgenden Beispiele erlautem die Erfindung. Sofern nicht 
anders angegeben, sind in den Beispielen alle Telle durch das 
Gewicht und alle Temperaturen in °C ausgedrtlckt. 
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Belsniel 1 

571 Telle eines 35%igen waBrigen Preflkuchens aus Alkaliblau 
(200 Telle Farbstoff), der hauptsachlich Triphenyl-p-rosanil±n- 
monosulfonsaure enthalt, werden mit 600 Teilen Wasser und 
29,4 Teilen Natriumhydroxid geriihrt. Die Aufschlammung wird 
auf 100° erhitzt und bei dieser Tempera tur gehalten, bis die 
blaue Farbe verschwunden ist und sich eine rotlichbraune L5- 
sung gebildet hat. Dann wird mit Wasser auf 75° gekUhlt. Zu 
diesem Zeitpunkt werden die folgenden Materialien zugegeben: 

14,7 Telle Turkey Red Oil (10096 aktiv) 

7,5 Telle Gafac RS-610 (ein Diester eines sub- 
stituierten polyoxyathylierten Alkohols und. 
Fhosphorsaure, hergestellt von GAF Company) 

Gemisch A 



Die Losung wird 10 min geriihrt und dann in eine LBsung aus 
28,2 Teilen Chlorwasserstoff saure (I00%ig) in 850 Teilen Wasser 
zur Ausfallung des Farbstoffs gegeben. Zu der ausgefallten 
Aufschlammung gibt man nun 41,1 Teile Olharztrager bzw. 
-vehikel der folgenden Zusammensetzung: 

88,09i naphthenisches Mineralol 

10,0% synthetisches Copalharz 

2,0% SojaSl, modiflziert mit Phthal- 
alkyd bzw. phthalischem Alkyd 

Gemisch B 
(hoher Olgehalt) 

Die Aufschlammung wird 15 min geriihrt, auf 95° im Verlauf von 
22 min erhitzt, 4 min bei 95° gehalten und mit Wasser auf 65° 
geklihlt. Die Aufschlammung wird filtriert, salzfrei gewaschen 
und 24 h bei 70° getrocknet. Man erhalt 250 Teile eines inten- 
siven blauen Pigments mit einem Alkaliblaugehalt von 76%. Die- 
ses Material kann leicht in einer Druckfarbe bzw. Tinte di- 
spergiert werden, wobei die in der folgenden Tabelle I aufge- 
filhrten Eigenschaften beobachtet werden. 
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Beispiel 2 

Belspiel 1 wird wiederholt, mit der Ausnahme, dafl das Gemlsch 
A aus 14,7 Teilen wasserweiflem Holzharz bzw. -kolophonlum 
und 7 f 5 Teilen Gafac RS-610 besteht, die AufschlMmraung wahrend 
14 min auf 95° erhitzt und 18 min bei 95° gehalten wird. Die 
Ausbeute betrSgt 256 Teile Pigment, das 76% Alkaliblau ent- 
halt und leicht in eine Druckf arbe mit den in Tabelle I auf- 
geftihrten Ergebnissen eingearbeitet werden kann. 

Beispiel 5 

Beispiel 1 wird wiederholt , mit der Ausnahme, daB das Gemisch 
A aus 22,2 Teilen Armeen Z (eine N-substituierte Aminosaure 
von Armak & Co.) besteht, die AufschlSmmung 13 min auf 95° 
erhitzt und 7 min bei 95° gehalten wird. Man erhSlt 253 Teile 
Pigment f das 7696 Alkaliblau enthalt, das sehr leicht in einer 
Druckfarbe mit den in Tabelle I aufgeftihrten Ergebnissen di- 
spergiert werden kann. 

Beispiel 4 

In diesem Beispiel wird die Verwendung eines CoprSzipitans 
eriautert, das in dem bei dem Gemisch B verwendeten Olharz- 
trSger unloslich 1st. 

Beispiel 1 wird wiederholt, mit der Ausnahme, daB das Gemisch 
A aus 7,5 Teilen Gafac RS-610 und 14,7 Teilen Unirez 7730-D 
(ein modifizlertes Kolophonlum bzw. Harz, hergestellt von 
Union Camp Corp.) besteht, die AufschlSmmung 20 min auf 95° 
erhitzt und 20 min bei 95° gehalten wird. Man erhfilt 249 Teile 
Pigment, das 7696 Alkaliblau enthSlt und das sehr leicht in el-* 
ner Druckfarbe mit den in Tabelle I aufgefUhrten Ergebnissen 
dispergiert werden kann. 
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Belsniel 5 

Beispie,, •"• v;.rd wiei «rhoit , \£-t der Aus.-ihoe. ia3 das Ge- 
misch A sue -22,2 Tei ten TurV:e> Red Oil ( »OQ* r.ictiv) besteht, 
die A.-:.c^:.:iudaung ain au* >>r° erhitr; ■■• * •• win bei dieser 
Tempera lur gehalten .;ird.. Man srhalt 252 'Jxile ?c?tigen Pig- 
ments: die Ergebnisse sind in Tabelle I aufgefiihrt. 

B e spiel 6 

Beispiel 1 wird vieierhclt, mit der Ausnahir?, daS das Gemisch 
A aus 22. 2 Teilen Gefac RS-610 besteht, &}* Auf schlammung 12 min 
auf r ' /° erb! tzt und 14 min b«i dieser Te^ptzxtur gehalten 
wird, K-.i erhalt 250 Teile 76£iges Pigment? die Ergebnisse 
sind in Tabelle I a"fgefuhrt. 

Beispiel 7 

In diesem Beispiel v ird die Verwendung eines Coprazipitans 
erlautert, von dem nicht bekannt 1st, dafl es fiir das Pigment 
ein Bispersionsmittel ist. 

Beispiel 1 wird wiederholt, mit der Ausnahme, daB das Gemisch 
A aus 22,2 Teilen 2-Naphthoesaure besteht, die Auf schlammung 
18. min auf 95° erhitzt und 26 min bei dieser Temperatur ge- 
halten wird. Man erhalt 254 Teile 76#iges Pigment, das leicht 
in einer Druckfarbe unter guter Zerkleinerung dispergiert 
werden kann, bei dem ^edoch die Starke schlecht ist; die Er- 
gebnisse sind in Tabelle I aufgeftihrt. 

Beispiel 8 

Beispiel 1 wird wiederholt, mit der Ausnahme, daB das Gemisch 
A 7,5 Teile Gafac RS-710 (Produkt der GAF Company, das dem 
Gafac RS-610 Shnlich ist) und 14,7 Teile Armeen Z enthMlt, 
die Auf schlammung 10 min auf 95° erhitzt und 15 min bei 95° 
gehalten wird. Man erhalt 255 Teile 76#iges Pigment; die Er- 
gebnisse sind in Tabelle I aufgeftihrt. 
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Belapltl 9 

In die sen Bel spiel vird die Verwendung elnes nl chtlonl s chen 
oberflfichenaktiven Mittels erlHutert, von dem bekannt 1st, 
dafl es ftlr Alkaliblau eln Dispersionshilfsmittel 1st, daa Je- 
doch von vfiflrlgem Natriumhydroxid nlcht aolublliaiert wlrd 
und daa nlcht In Sftureform coprflzipitiert werden kann. 

Beiapiel 1 vird wlederbolt, alt der Ausnahme, dafl daa Gemlsch 
A 22,2 Telle Igepal CO-630 (eln oberflMchenaktlvea Mittel 
dea PolyoxySthylenalkohol-Typs, hergestellt von GAP Company) 
enthait, die Aufschiammung 14 min auf 95° erhltzt tmd 8 mln 
bel dleaer Temperatur gehalten vird. Nan erhfilt 251 Telle 
76tflgea Pigment, daa recht leicht zu einer Druckfarbe disper- 
giert werden kann, daa aber eln relativ achlechtere Zerklei- 
nerung zeigt; die Ergebnisse aind In Tabelle I aufgeftthrt. 

Beiapiel 10 

Bei spiel 1 vird viederholt, mlt der Ausnahme, dafl daa Gemlsch 
B 67,7 Telle elnea Gemlschea aua 50* Copalharz und 50% 535° Ol 
enthait (die ErvSLrmungazeiten und daa Gemlsch A aind gleich) . 
Die Ausbeute betrSgt 268 Telle 69%igea Pigment; die Ergebnlaae 
aind In Tabelle I aufgefUhrt. 

B e is p 1 e 1 11 

Beisplel 1 vird viederholt, alt der Ausnahme, dafl daa Gemlsch 
B 67,7 Telle elnea 100£igen lelnaamenmodifizierten Alkyds 
(daa von Lavter (^etacal j:opyaiy uptyr dem Warepzelchen 
"Solvar* vertrleben vird) mlt nledriger Yiakoaitttt (6000 cP) 
enthUlt* Die Ausbeute betrtgt 279 Telle 69*iges Pigment; 
die Ergebnlaae aind in Tabelle I aufgefUhrt. 

Beiapiel 12 

Beiapiel 1 vird viederholt, mlt der Ausnahme, dafl daa Gemlsch 
B 60,9 Telle Solvar und 6,7 Telle aynthetlachea Copalharz 
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enthSlt. Die Ausbeute betrfigt 277 Telle 69tfiges Pigment; die 
Ergebnisse sind in Tabelle I aufgeftlhrt. 

Bel spiel 13 

Belspiel 1 vird viederholt, Bit der Ausnahme, dafl daa Gemisch 
B aus 33,8 Teilen Neville LS-1035 (ein Kumaron-Inden-Harz, 
hergestellt von Neville Chemical Company) Kohlenvaaserstoff- 
harz und 33,8 Telle 600° 01 besteht. Die Ausbeute betrfigt 
273 Telle 69#iges Pigment; die Ergebnisse sind in Tabelle I 
aufgefUhrt. 

Belspiel 14 

Beispiel 1 vird wiederholt, mit der Ausnahme, dafl das Gemisch 
B 41,1 Telle eines Gemlsches aus Taliai und Harz- bzw. Kolo- 
phoniumsauren (Unitol R, ein Produkt der Union Camp Company) 
enthalt. Die Ausbeute betrfigt 252 Telle 76tfiges Pigment; die 
Ergebnisse sind in Tabelle I aufgefUhrt. 

Belspiel 15 

Beispiel 1 vird wiederholt, mit der Ausnahme, dafl daa Gemisch 
B nur 21,7 Telle des beschriebenen Olharztrfigera bzw. -vehlkels 
enthalt. Die Ausbeute betrfigt 238 Telle 82Xigea Pigment; die 
Ergebnisse sind in Tabelle I aufgefUhrt. 

Beispiel 16 

In dlesem Beispiel vird die Vervendung elner ungenUgenden 
Mange an Coprtzipitana erlfiutert. * 

Beispiel 1 vird viederholt, mit der Ausnahme, dafl daa Gemisch 
A nur 7,3 Telle Gafac RS-610 und daa Gemiach B 52,4 Telle 
eines Gemlsches aus 50* Copalharz und 5096 535° 01 enthalten. 
Man erhfilt 240 Telle 77#igea Pigment, das mfiflig lelcht in 
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Druckfarbe 2U dlspergieren 1st; die Ergebnlsse sind in Tabel- 
le I aufgefUhrt. 

Beispiel 17 

Beispiel 1 wird mit den folgenden Ausnahmen wiederholt: die 
geschlagene AufschlMmmung wird 4 min auf 95° erhitzt, bevor 
das Gemisch B zugegeben wird, das ebenfalls 3,0 Teile Octa- 
decylamin-acetat enthalt. 41,1 Teile Gemisch B werden zugefilgt. 
Die Gesamtzeit bei 95° betragt 17 min. Man erhalt 253 Teile 
76#iges Pigment, das extrem leicht in einem DruckfarbentrSger 
zu dispergieren 1st; man erhalt die in Tabelle I aufgefUhrten 
Ergebnlsse . 

Beispiel 18 

In diesem Beispiel wird die Wirkung eines OlharztrMgers erlau- 
tert. 

1500 Teile(auf Trockenbasis) rohe Alkaliblausulfonsaure werden 
als PreBkuchen mit 3500 Tellen Vasser in einen RUbrtank zusam- 
men mit 4000 Teilen Vasser und 200 Teilen Natriumhydroxid ge- 
geben. Die Auf schlSmmung wird zura Sieden erhitzt und auf 75° 
gektihlt. Zu diesem Zeitpunkt werden 55 Teile Gafac RS-610 
und 105 Teile wasserweiBes Holzkolophonium bzw. -harz, vorge- 
I8st in waflrigem Natriumhydroxid, zugegeben. Die bemstein- 
farbene LBsung wird nun in eine Lfisung aus 800 Teilen 31#iger 
waBriger Chlorwasaerstoff sSure und 6000 Teilen Vasser laufen- 
gelassen. Nach einer kurzen Rtlhrzeit wird die Charge in zwei 
gleiche Teile geteilt. 

Der Teil A wird mit 150 Teilen des in Beispiel 1 beschriebenen 
Olharztragers behandelt, 30 min auf 90° erhitzt, 15 min bei 
dieser Temperatur gehalten, auf 70° gekUhlt, filtriert und 
sprtlhgetrocknet. Kan erhalt ein intensives, blaues Pigment, 
das zu 7154 Alkaliblau 1st. Es kann leicht in eine Druckfarbe 
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unter Verwendung eines Pramischverfahrens und zwei Durch- 
gSngen Uber eine Dreiwalzenmilhle eingearbeitet werden, wobei 
man eine Farbe erhalt, die 2# schwacher ist, verglichen mit 
einer Farbe, die aus einer Direktfarbe mit einem NPIRI-Mahl- 
grad von 0/0/0 erzeugt wird (NPIRI grind). Selbst nach nur 
einem Durchgang ist der Mahlgrad 0/0/10 hell (vergl. das fol- 
gende Beispiel 20 fiir die ErlSuterung der NPIRI-Werte) . 

Der Teil B wird nicht mit Olharztrager behandelt, sondern ein- 
fach 30 min auf 90° erhitzt, 20 min bei dieser Temperatur ge- 
halten, auf 70° gekiihlt, filtriert, gewaschen und sprtihge- 
trocknet. Das Produkt ist ein 90%iges Pigment, das in eine 
Druckfarbe nach einer Vormischstufe und drei Durchgangen ein- 
gearbeitet werden kann, wobei man eine Druckfarbe erhSlt, die 
10# schwacher ist als eine Druckfarbe, die einer Standard- 
direktfarbung bei gleicher echter Pigmentierung mit einem 
NPIRI -Mahlgrad von 0/0/10 leicht erzeugt wird. Werden nur 
zwei Durchgange verwendet, so hat der NPIRI -Mahlgrad ein 
sehr schweres Teilchenf eld. 

Beispiel 19 

500 g (1315 g PreBkuchen) rohes Alkaliblau (Trockenbasis) (Sul- 
fonsaureform) werden mit 2500 g Wasser und 68,5 g Natrium- 
hydroxid aufgeschl Smm t. Man erhitzt zum Sieden. Nach 10 min 
wird eine Losung aus 39,3 g Harz bzw. Kolophonium, 19,2 g 
Gafac RS-610 und 1 ,50 g Natriumhydroxid in 200 gWasser zuge- 
geben. Die bernsteinfarbene AlkaliblaulBsung wird auf 80° ge- 
kiihlt und dann kontinuierlich in ein 1 1 ReaktionsgefSLB mit 
einer Rate von 36 ccm/min gepumpt. Gleichzeitig werden in den 
Reaktor eine 5,2#ige HCl-Losung und Leitungswasser mit 19,5 
bzw. 50 ccm/min eingeleitet. Wahrend der ganzen Zeit wird 
schnell geriihrt. Andere AusfSllungsparameter sind: 
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6,6 min 
700 ccm 



39,5 + 0,5° 
1 ,31 + 0,01 



Alle Werte werden nach einer Gesamtgleichgewichtszeit von 
fUnf Verweilzeiten (33,0 min) genommen. Der Abstrom aus der 
Ausfallung wird dann direkt In einem Vorerhltzer gepumpt, 
wo die Temperatur auf 74° erhoht wird* Danach wird "Solvar"- 
Alkyd in den Auf schlammungsstrom mit 100 g/min eingeleitet. 
Das Gemisch wird dann in e inert WSrmebehandltxngstank, der mit 
einem ausreichenden Rtlhrer ausgerUstet ist, gepumpt* Nach 
der Gleichgewichtseinstellung fUr fitof Verweilzeiten sind 
die Parameter wie folgt: 

Verweilzeit 20 min 

Verweilvolumen 2100 ccm 

Temperatur 94,5 + 0,5° 

Der Abstrom aus dem WSrmebehandlungs re akt o r wird sofort mit 
einem Strom aus Wasser vermischt, der eine erniedrigte Tem- 
peratur von 67 + 3° besitzt, und in einem Tank gesammelt. 
Nach dem Versuch wird die Auf schlammung auf einem Bttchner- 
trichter filtriert (die wShrend der Gleichgewichtszeit er- 
haltene Auf schlammung wird verworfen). Dann wird salzfrei ge- 
waschen und tiber Nacht bei 70° getrocknet. Man erhMlt insge- 
samt 175 g intensives Blaupigment mit einem Alkallblaugehalt 
von 72 9 6% 9 das sehr leicht in einem Druckfarbentrager bzw. 
-vehikulum unter Bildung der in Tabelle I aufgeflihrten Er- 
gebnisse dispergiert werden kann* 

Beispiel 20 

Beisplel 1 wird wiederholt, mit der Ausnahme, dafl der Farb- 
stoff aus 600 Teilen eines 33#igen wSBrigen Preflkuchens von 
Alkaliblau besteht, wobei ein Teil der fiufleren Phenylringe 



- 21 - 



909826/0364 



24 

2757815 

74-203^ 

mlt einer Methylgruppe substitulert ist, lndem man einen Teil 
des Anilins durch Toluidine bei der Herstellung ersetzt 
(200 Teile Farbstoff), und dafl das Gemisch A aus 14,7 Teilen 
Wasser, weifiem Holzkolophonium bzw. -harz und 7,5 Teilen Gafac 
RS-610 besteht. Man erhalt 252 Teile eines intensiven Blau- 
pigments mit einem Alkaliblaugehalt von 7696, das leicht In 
eine Druckfarbe dispergiert werden kann. Man erhalt die in 
Tabelle I aufgefiihrten Ergebnisse. 

Beispiel 21 

Die bei den Beispielen 1 bis 19 erhaltenen Farbstoff e werden 
in schnell abbindenden, lithograph! schen, vollen Farbdruck- 
farben (quickset lithographic full color inks) dispergiert (1) 
durch Vonnischen mit der Hand, (2) mit einem losen, nicht- 
mahlenden Mischdurchgang iiber eine Dreiwalzenmuhle und (3) 
durch Mahlen auf einer Dreiwalzenmuhle mit zwei engen Durch- 
gangen; alternativ wird ein Teil der Farbstoff e (1) 20 min 
in einer Cowles AuflSsungsvorrichtung vorgemischt und dann 
(2) zweimal durch eine Dreiwalzenmuhle eng durchgegeben, 
wobei der Mischdurchgang weggelassen wird. Die Starken bzw. 
Festigkeiten und Mahlgrade werden dann abgelesen. Die Starke 
ist die Farbestarke gegenuber einer Druckfarbe, hergestellt 
durch Standarddirektfarbung (standard flushing) mit gleichem 
Alkaliblaugehalt. Die NPIRI-Mahlgrade werden auf der NPIRI- 
Mahlskala wie folgt abgelesen: 

a/b - c. 

a bedeutet den Meflwert bzw. die Vermes sungsablesung, 
wo der dritte Kratzer, der mindestens .4 Mefldivisionen lang 
ist oder weitergeht, am Boden des Maflstabs bzw. der Vermessungs. 

skala beginnt; 

b bedeutet die Vermessungsablesung, wo der zehnte 
Kratzer, der mindestens 4 MeBeinheiten lang oder kontinuierlich 
ist, am Boden des Maflstabs beginnt; und 
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c bedeutet das Teilchenfeld; die Bezeichnung sehr 
leicht, leicht, maBig oder schwer, die dieser Bezeichnimg 
folgt, betrifft die Dichte des Teilchenf eldes . 

Dies ist ein normales Standardverfahren, das bei den Farb- 
erzeugern verwendet wird. Eine Druckfarbe hoher Qualitat soli- 
te keine Kratzer zeigen und vielleicht ein leichtes Teilchen- 
feld unter 2 oder 3 (10 ist die schlechteste, 0 die beste Ab- 
lesung) besitzen. Eine Druckfarbe niedrigerer Qualitat kann 
eine niedrige drei Kratzer-Ablesung tolerieren und ein schwere- 
res Teilchenfeld von 2 oder 3 oder vielleicht ein leichtes 
Feld den ganzen Weg bis 10. 

Das National Printing Research Institute ( NPIRI ) -Mahlmefl- 
gerat ist ein Instrument, das bei den Farberzeugern zur 
Messung des Dispersionsgrades eines Pigments in einer Farbe 
vielfach verwendet wird. Es besteht aus einem genau maschinell 
bearbeiteten Metallblock mit zwei parallelen 15,24 x 1,27 
(6 x 1/2) Wegen mit Tiefen, die zwischen 0,00254 cm (0,001 in.) 
am oberen Teil bis 0 variieren und auf einer Skala von 10 
(tiefster) bis 0 geeicht sind, zusammen mit einem Metallstab. 
Eine Probe der Farbe, die gemessen werden soil, wird an den 
oberen Teil jedes Wegs gegeben und der Stab wird f est tlber die 
Farbe bis zum Boden des Wegs gezogen. Harte Plgmentteilchen 
werden von dem Stab gefangen und mit ihm herabgezogen, wobei 
ein Kratzer im Druckfarbenweg auftritt. Weichere Teilchen, ins- 
besondere unregelmSBig geformte, gleiten unter der KLinge und 
erscheinen als Flecken. Die Stelle, bei der die Kratzer oder 
Flecken beginnen, ist somit ein Anzeichen fUr die GrSBe der 
grSflten, vorhandenen Teilchen, wMhrend ihre Zahl ein relatives 
Mafl bzw # Anzeichen ist, wle viele Teilchen einer gegebenen 
TeilchengrSBe vorhanden sind. 
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